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Verfahren zur Herstellung von Methinfarbstoffen 

Patentiert im Gebiet der Bundesrepublik DeutscMand vom 1*8. August 1939 an 
Der Zeitraum vom 8. Mai 1945 bis einsdilieBIidi 7. Mai 1950 wird auf die Patentdauer nicht angeredmet 

(Ges. v. 15.7.51) 
Patentanmeldung bekanntgemadit am 28. August 1952 
Patenterteilung bekanntgemadit am 16. April 1953 



Esist bekannt, Methinfarbstoffe durch Kondensation 
von p-Diathylaminobenzaldehyden mit Verbindungen 
herzustellen, die reaktionsfahige Methyl- oder Methy- 
lengruppen enthalten, wie z. B. Cyanessigsaureester, 
5 Cyanessigsaureamide, Malonitril, Indolin, Methyloxy- 
indol, a-Alkylpyridin u. a. Die erhaltenen Farbstoffe 
eignen sich zum Farben von Celluloseestern und 
-athern, beispielsweise Acetatseide. 
Es wurde nun gefunden, daB man zu wertvollen 
10 Methinfarbstoffen gelangt, wenn man Verbindungen 
mit reaktionsfahigen Methyl- oder Methylengruppen 
mit solchen p-Dialkylaminobenzaldehyden umsetzt, in 
denen die Summe der Kohlenstoffatome der Alkyl- 
gruppen 7 bis 10 betragt. 



Zur Umsetzung geeignet sind z. B. p-Aminobenz- 15 
aldehyde von folgender allgemeiner Fonnel 

r N— / V-CHO, 

r/ — \ 

X 

worm R x und R 2 gleiche oder verschiedene Alkylreste 
normaler oder verzweigter Ketten sind, bei denen die 
Summe der Kohlenstoffatome dieser Alkylreste zu- as 
sammen mindestens 7 betragt, aber 10 nicht iiber- 
schreitet, und worin X Wasserstoff, Alkyl oder Halogen 
bedeuten kann. 
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Die neuen Farfcstoffe zeichneiv sich durch ein sehr 
gutes Ziehvermogen, sehr gute Wasser- und Wasch- 
echtheit und sehr gute Lichtechtheit aus. So ubertrifft 
der Farbstoff aus N-ButyWTbutyl-aminobenzaldehyd 

5 und Cyanessigsaureathylester den bekannten Farbstoff 
aus Dimethylaminobenzaldehyd mit Cyanessigsaure- 
athylester in" der" Wasserechtheit. Ferner sind die 
neuen Farbstoff e den durch Kondensieren von Di- 
alkylaminobenzaldehyden, bei denen die Summe der 

10 Kohlenstoffatome der Alkylgruppen 6 betragt, mit 
Verbindungen mit reaktionsfahiger Methylengruppe 
erhaltlichen Methinfarbstoffen im Ziehvermogen auf 
Acetatseide und teilweise auch in der SchweiB- und 
Lichtechtheit erheblich iiberlegen. 

15 Die neuen Farbstoffe eignen sich "auch zum Farben 
vorgebeizter, z. B* tannierter Baumwolle und konnen 
zum Teil mit komplexen Phos^hpr-Wolfram-Sauren 
in Farblacke von guten Echtheitseigenschaften uber- 
gefuhrt werden, 

20 Beispiel I 

114 Gewichtsteile Cyanessigsaureathylester werden 
mit 235 Gewichtsteilen N^ButyHsobutyl-aminobenz- 
aldehyd vom Kp lt7 177 bis 179 0 (erhaltlich durch Um- 

25 setzung von N-Butyl-isobutylanilin mit Methylform- 
anilid und Phosphoroxychlorid nach bekanntem Ver- 
: fahren) in 400 Gewichtsteilen Alkohol unter Zusatz von 
0,4 Gewichtsteilen Piperidin mehrere Stunden zum 
Sieden- erhitzt, bis die Farbstpffbildung beendet ist. 

30 Der Alkohol wird dann abdestiUiert, und nach einiger 
Zeit kristallisiert der Farbstoff in braungelben Kristall- 
drusen. F. 51 bis 53 0 . Der Farbstoff farbt Cellulose- 
ester und -ather in sehr klaren grunstichig gelben 
Tonen. Er besitzt ein hervorragendes Ziehvermogen 

35 auf Acetatseide, sehr gute , NaBechtheiten und sehr gute 
Lichtechtheit. 

Das N-Butyl-isobutylanilin kann auf bekannte 
Weise hergestellt werden (vgl. Chemisches Central- 
blatt 1926, II, S. 391; Berichte der Deutscheh Chem. 

40 Ges. 59, S. i202ff.). Kp n 142 0 . 

Beispiel 2 

100 Gewichtsteile Cyanessigsauremethylester werden 
mit 235 Gewichtsteilen N-Methyl-isoheptyl-amino- 

45 benzaldehyd vbm Kp ll4 175 bis 180 0 , erhaltlich 
analog Beispiel 1, in 400 Gewichtsteilen Methanol 
unter Zusatz von 0,4 Gewichtsteilen Piperidin mehrere 
Stunden zum Sieden erhitzt; Nach beendeter Fairb-" 
stoffbildung wird mit Wasserdampf destilliert, bis 

So. das Methanol und Piperidin abgetrieben sind. Der im 
Wasser unlosliche Farbstoff wird abgetrennt. Er 
farbt Celluloseester und -ather in sehr klaren grun- 
stichig gelben Tonen, besitzt ein hervorragendes 
Ziehvermogen und sehr gute Echtheiten. 

55. Die zur Herstellung des Aldehyds benotigte Base 
wurde nach bekanntem Verfahren aus Isoheptyl- 
alkohol, Anilin und Salzsaure und Methylieren des 
entstandenen Monoisoheptylanilins hergestellt. Kp 1<7 

120°. 

60 Beispiel 3 

66 Gewichtsteile Malonitril werden mit 247 Ge- 
wichtsteilen N - Methyl - isooctyl - aminobenzaldehyd 
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Kp 2 , fi 187 bis 194 0 , Herstellung analog Beispiel 1, 
in "300 Gewichtsteilen Alkohol unter Zusatz von 65 
0,3 Gewichtsteilen Piperidin mehrere Stunden zum 
Sieden. erhitzt. Nach. beendeter Farbstoffbildung wird 
mit Wasserdampf destilliert, bis Alkohol und Piperidin 
ubergegangen sind. Der Farbstoff wird abgesaugt. 
•Er-zieht sehr gut auf Celluloseester und -ather in 70 
Ieuchtend gelben Tonen und besitzt sehr gute Echt- 
heiten. 

Das zur Herstellung des Aldehyds bendtigte Methyl- 
isooctyl-anilin wurde nach bekanntem Verfahren aus 
Methylanilin und Isooctylbrbmid hergestellt. Kp li3 75 
112 bis 114 0 . 

Beispiel 4 

147 Gewichtsteile N-Methyloxindol werden mit 
247 Gewichtsteilen N- Methyl- isooctyl -aminobenz- 80 
aldehyd in 500 Gewichtsteilen Alkohol unter Zusatz 
von 0,5 Gewichtsteilen Piperidin mehrere Stunden 
zum Sieden erhitzt. Nach beendeter Farbstoffbildung 
wird der Alkohol abdestilliert. Der Farbstoff scheidet 
sich kristallin ab. Er zieht sehr gut auf Cellulose- 85 
ester und -ather in rotstichig gelben Tonen und zeichnet 
sich durch hervorragende NaBechtheiten aus. 

Beispiel 5 

90 

173 Gewichtsteile 1, 3, 3-Trimethyl-2-methylenindo- 
lin und 310 Gewichtsteile N-Isooctyl-/9-chlorathvl- 
amino-o-tolylaidehyd (nicht destillierbares gelbes 01, 
Herstellung analog Beispiel 1) werden in 750 Gewichts- 
teilen Eisessig mehrere Stunden auf 70 bis 8o° erhitzt. 95 
Nach beendeter Farbstoffbildung wird die Farbstoff- 
losung in konzentrierte Salzsaure gegeben und mit 
Kochsalzlosung ausges*alzen. Nach dem Trocknen 
bildet def Farbstoff bronzierende Schuppen. Er 
farbt Celluloseester und -ather in sehr brillanten rot- too 
violetten Tonen und zeichnet sich besonders durch 
hervorragende NaBechtheiten aus.- 

Das zur Herstellung des Aldehyds benotigte Iso- 
octyl-oxathyl-m-toluidin wurde nach bekanntem Ver- 
fahren aus m-Toluidin und Isooctylbromid und Be- 105 
handlung des entstandenen Monoisooctyl-m-toluidin 
mit Athylenoxyd unter Druck hergestellt. Kp 4 157 
bis 165 0 . 

Beispiel 6 110 

203 Gewichtsteile 5-Methoxy-i, 3, 3-trimethyl-2-me- 
thylenindolin und 234 Gewichtsteile N-Athyl-iso- 
amylamino-o-tolylaldehyd vom Kp^s 177 bis 180°, 
Herstellung analog Beispiel 1, werden in 700 Gewichts- 
teilen Eisessig mehrere Stunden auf 70 bis 8o° erhitzt. 115 
Nachdem die Farbstoffbildung beendet ist, wird die 
Farbstoffiosung in starke Salzsaure gegeben und mit 
Kochsalzlosung ausgesalzen. Nach dem Trocknen 
fallt der Farbstoff als bronzierendes Harz an, das sich 
leicht in Wasser lost und sehr gut auf Celluloseester lao 
und -ather mit rotvioletter Farbe zieht. Der Farb- 
stoff zeichnet sich durch hervorragende NaBechtheiten 
und sehr gute Lichtechtheit aus. . 

Die zur Herstellung des Aldehyds benotigte Base 
wurde aus Athyl-m-toluidin und Isoamylbromid nach 115 
bekanntem Verfahren hergestellt. Kp 12 134°- 
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Beispiel 7 

173 Gewichtsteile i f 3, 3-Trimethyl-2-methylenindo- 
lin und 269 Gewichtsteile N-Methyl-isoheptyl-amino- 
5 o-chlorbenzaldehyd vom Kp 3 190 bis 196 0 , Her- 
stellung analog Beispiel I, werden in 900 Gewichts- 
teilen Eisessig auf 70 bis 8o° erhitzt, bis die Farbstoff- 
bildung beendet ist. Dann wird die Farbstofflosung 
in starke Phosphorsaure gegeben und mit saurem 
10 Natriumphosphat ausgcsalzen. Nach dem Trocknen 
bildet der Farbstoff ein bronzeglanzendes Harz, das 
leicht wasserloslich ist und Celluloseester und -ather 
in einem blaustichigen Rot von sehr guten NaBecht- 
heiten farbt. 



Die zur Herstellung des Aldehyds benotigte Base 15 
wurde nach bekanntem Verfahren aus m-Chloranilin. 
Isoheptylalkohol und Salzsaure und Methylieren des 
entstandenen Monoisoheptyl-m-chloranilins hergestellt . 
Kp 2t5 145 bis 150 0 . 

20 

PATENTANSPRUCH: 

Verfahren zur Herstellung von Methinfarb- 
stoffen, dadurch gekennzeichnet, daB man p-Dial- 
kylaminobenzaldehyde, bei denen die Summe der a§ 
Kohlenstoffatome der Alkylgruppen 7 bis 10 
betragt, mit Verbindungen mit reaktionsfahigen 
Methyl- oder Methylengruppen umsetzt. 
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